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(54) Oberf lachenmodif izierte pyrogen hergesteIHe Mischoxide, Verfahren zu Ihrer Herstellung 
und Verwendung 

(57) OberfiachenmodHizierte pyrogen hergestellte Mischoxide. die zwei Oder mehr Komponenten aus der Reihe 
Si0 2 . Al 2 03. T1O2. Z1O2. Fe^. NbzOs, V 2 0 5 . WOjj. SnOa, Ge0 2 errtnatten und mft eineroder mehreren Verbindungen 
aus den tolgenden Qruppen oberf Ifichenmodifiziert wurden: 

(a) Organosilane des Types (RO) 3 Si (C n H 2n+1 ) , 

(b) R' x (RO) y Si(C n H 2n+1 ), 

(c) X 3 Si (C n H 2n+1 ) , 

(d) X2(R')Si(C n H2n + i)/ 

(e) X(R') 2 Si(C n H 2n+1 ), 

(f) (ROJaSilCHa^-R 1 , 

(g) (R") x (RO) y Si(CH 2 ) m -R , / 

(h) X 3 Si (CH 2 ) ro -R', 

(i) (R)X 2 Si(CH 2 ) m -R' , 
(j) (R) 2 X Si(CH 2 ) m -R«, 

(k) Silazane des Types R' R 2 Si-N-SiR 2 R' , 
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(1) Cyclische Polysiloxane, 

(m) Polysiloxane bzw. Silikonole. 



EP0 722 992A1 




10 



15 



35 



55 



EP0 722 992A1 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft oberfiachenmodifizierte pyrogen hergestellte MrschoxkJe, das Verfahren zu ihrer Hersteflung 
und deren Verwendung. 

Gegenstand der Erfindung sind oberfiachenmodifizierte pyrogen hergesteflte Mischoxide. die zwei Oder mehr Kom- 
ponenten ausder Reihe SiOz. Al^, Ti0 2 , ZrOg. Fe^. N^O* VgOs, WO3. SnOsj. Ge02 enthatten und mit einer oder 
mehreren Verbindungen aus den folgenden Gruppen oberf&chenmodif iziert wurden: 

(a) Organosilane des Types (RO) 3 Si(C n H 2TM . 1 ) 

R = Alkyl, wie z. B. Methyl-, Ethyl-, n-Propyk i-Propyl-, Butyl- 
n= 1-20 

(b) Organosilane des Types R'^ROJySKCpHg^i) 



R = Alkyl, wie z. B. Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i- Propyl-. Butyl- 
R' = Alkyl. wie z. B. Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-. Butyl- 
n= 1-20 
x+y = 3 
20 x = 1,2 

y= 1.2 

(c) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(C n H 2n+1 ) 

25 X = Q, Br 

n= 1-20 

(d) Halogenorganosnane des Types X 2 (R f )Si(C n H2 n+ i) 

30 X= Q, Br 

R' = Alkyl, wie z. B. Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl- 

n= 1-20 



(e) Halogenorganosilane des Types XtR^SKCnH^O 
X= a, Br 

R' = Alkyl, wie z. B. Methyl-. Ethyl-. n-Propyl-. i-Propyl-. Butyl- 
n= 1-20 

40 (f) Organosilane des Types (ROfeSKChym-R' 

R = Alkyl. wie Methyl-, Ethyl-, Propyl- 
m = 0.1-20 

R' = Methyl-. Aryl (z.B. -C 6 H 5 . substituierte Phenylreste) 
45 -C 4 F 9 , OCF 2 -CHF-CF 3 . -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 

-NH* -N3. -SCN, -CH=CH2, 
-OOCKCH^C = CH2 
-OCH2-CH(0)CH 2 

so -NH-CO-N-CO- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CH3. -NH-COO-C^-CHg, -NhHCH^SKORh 
-SxKChyaSifORfe 



(g) Organosilane des Typs (R'W^y^fC^m- 0, 
R w = Alkyl 

x+y o 3 
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x=»i,2 
y=L2 

m o 0,1 bis 20 

FT = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 .substituierte Phenylreste) 
-C 4 Fg, -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C^, -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 . -SCN. -CH=CH 2 , 
-OOC(CH3)C = CH 2 
-OCH2-CH(0)CH2 

-NH-CQ-N-CQ- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CH3. -NH-COO-CHg-CH^ -NH-tCH^SKORfe 
-S^CH^SKORfe 
R = Methyl-, Ethyl- 

(h) Halogenorganosilane des Types XaSifChy m -R' 

X » CI. Br 
m= 0,1-20 

R = Methyl-. Aryl (z.B, -C6H 5t substituierte Phensylreste) 
-C4F9, OCF 2 -CHF-CF 3 . -C 6 F 13 . -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , 
OOC(CH 3 )C=CH 2 
-OCH2-CH(0)CH 2 

-NH-CQ- N-CQ- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH2-CH3, -NHKCHgfeSKORk 
-S^CHgfeSKORfe 

(i) Halogenorganosilane des Types (F^X^CH^-R* 

X o a, Br 

R = Alkyt, wie Methyl.- Ethyl-. Propyl- 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-. Aryl (z.B. -C 6 H 5t substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NHg, -Na, -SCN. -CH=CH 2 . 
-OOC(CH3)C » CHg 
-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO- N-CO- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CH3, -NH-COO-CHg-CHs. -NKHCHzfeSHORk. 
wobei R s Methyl-, Ethyl-. Propyl-. Butyl- sein kann 
>S x -{CH2) 3 Si(OR)3. wobei R = Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Butyl- sein term 

(j) Halogenorganosilane des Types (R)^ SKCH^-R* 

Xo a. Br 
R = Alkyl 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-. Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 . -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -OCF 2 -CHF 2 
-NHg. -N3. -SCN, -CH=CH 2 , 
-OOC(CH3)C = CHg 



-OCH2-CH(0)CH 2 
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-NH-CO- N-CO- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CHg. -NH-COO-CH2-CH3, -NH-{CH2)3Si(OR)3 
-Sx-tCHaJgSipRJa 



(k) Silazane des Types 



R , R 2 Si-N-SiR2R' 
H 



R: 

R" 



Alkyl 

Alkyl. Vinyl 



(I) Cyclische Polysiloxane des Types D 3. D 4, D 5. wobei unter D 3, D 4 und D 5 cydiscrte Polysiloxane irtt 3.4 
Oder 5 Einhetten des Typs -0-Si(CH3) 2 - verstenden wind. Z.B. Octamethytcydotetrasiloxan = D 4 



CH 3 ^CH 3 

H 3 C O *b 

Si 

/Si 
CH 3 ^CH 3 



Si 



'CH, 



(m) Polysiloxane bzw. Silikonole des Types 



Y-O- 





R 




*R" 






1 




1 






Si-O 




Si-O 






1 




1 






R' 




R 1 1 ' 








m 




n 



-Y 



U 



m = 


0,1.2,3... ~ 




0.1.2.3... ~ 


Us 


0.1.2.3... ~ 


Y= 


CH3. H. CnH^i n=1-20 


Y= 


SifCHah. Si(CH3) 2 H 




SitCHafcOH. Si(CH3) 2 (OCH3) 




SifCHa^CnHg^On-l-ao 


R = 


Alkyt. wie CnH^. wobei n = 1 bis 20 



H 
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FT = Alkyl. wie C n H2r*i. wobei n = 1 bis 20 ist Aryi. wie Phenyl- und substituierte Phenylreste, (CH^-NH^ 
H 

= Alkyl. wie CnH^v wobei n = 1 bis 20 ist Aryi, wie Phenyl- und substituierte Phenylreste. (CH^-NH^. 
H 

R- = Alkyl. wie CpH^L wobei n = 1 bis 20 ist. Aryi. wie Phenyl- und substituierte Phenylreste. (CH^n-NH^. 
H 

Ein weiterer Qegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Oberf lachenmodifi- 
zierten pyrogen hergesteilten Mischoxide, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man zwel Oder mehr Metallchlo- 
ride aus der Reihe SiCI 4 , AlCfe, TiCI 4 . ZrCI 4 . FeCfe, NbCfe. VOCI3. WOCI 4 . WCI 6 . SnCU und GeCI 4 gemeinsam Oder 
getrennt verdampft zusammen mrt einem Inertgas, zum Bet spiel Stickstoff. in die Mischkammer eines bekannten Bren- 
ners GberfOhrt. dort mit Wasserstoff, Luft und/oder Sauerstoff vermischt das Mehrtomponentengemisch in einer Reak- 
tionskammer verbrennt danach die festen Mischoxide von den gasfOrrrtigen Reaktionsprodukten abtrennt und 
gegebenenfalls in feuchter Luft von anhaftendem Chlorwasserstoff befreit und die pyrogen hergestelhen Mischoxide in 
einem geeigneten MischgefaB vortegt unter intensrvem Mischen die Mischoxide gegebenenfalls zunftchst mit Wasser 
und anschiieBend mit dem Oberf l&chenrnodifizierungsreagenz oder dem Qerrtisch von mehreren Oberf lachenmocfift- 
zierungsreagentien besprOht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und anschiieBend bei einer Temperatur von 100 bis 400 
°C Ober einen Zertraum von 1 bis 6 Stunden tempert. 

Das eingesetzte Wasser kann mit einer S&ure, zum Beispiel Salzsdure. bis zu einem pH-Wert von 7 bis 1 ange- 
sduert sein. Das eingesetzte Oberf lachenmodif izierungsreagenz kann in einem geeigneten LOsungsmittel. wie zum 
Beispiel Ethanol. gelOst sein. Das Mischen und/oder die Temper ung kann in einer Schutzgasatmosphdre, wie zum Bei* 
spiel Stickstoff. durchgefOhrt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen oberflflchenmo- 
difizierten pyrogen hergesteilten Mischoxide. welches dadurch gekennzeichnet ist daB man zwei Oder mehr Metall- 
chloride aus der Reihe SiCI 4 , AO3. TiCI 4 . 2rQ 4 . FeCfe, NbCI 5 . VOCI3. WOCI 4 . WCfe. SnCI 4 und GeCI 4 gemeinsam 
Oder getrennt verdampft. zusammen mit einem Inertgas. zum Beispiel Stickstoff. in die Mischkammer eines bekannten 
Brenners uberfOhrt, dort mit Wasserstoff. Luft und/oder Sauerstoff vermischt das Mehrtomponentengemisch in einer 
Reaktionskammer verbrennt. danach die festen Mischoxide von den gasfOrrrdgen Reaktionsprodukten abtrennt und 
gegebenenfalls in feuchter Luft von anhaftendem Clorwasserstoff befreit und unter SauerstoffausschluB mdglichst 
homogen mit Organohalogensilanen vermischt. das Gemtsch zusammen mit geringen Wasserdampfmengen und 
gegebenenfalls zusammen mit einem Inertgas im kontinuierlich ablaufenden Gleichstromverfahren in einem als auf- 
recht stehenden. rohrfOrmigen Ofen ausgebildeten Behandlungsraum auf Temperaturen von 200 bis 800 °C. vorzugs- 
weise 400 bis 600 °C. erhrtzt, die festen und gasfOrmigen Reaktionsprodukte voneinander trenrrt, die festen Produkte 
gegebenenfalls nachents&uert und trocknet 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung des erfindungsgemaBen oberfl&chenmodifizierten 
pyrogen hergesteilten Mischoxides als 

VerstftrkerfQIIstoff in Silikonkautschuk und Gummi 
Ladungsstabilisator und Rieselhirfsmrttel in Tonerpulver 
Rieselhilfsmrttel (free-flow-agent) 
Antiblockingmittel. zum Beispiel in Folien 
UV-Blocker, zum Beispiel in Kosmetika 
Verdickungsmittel. zum Beispiel in Lacken 

Beispiele 

Beispiele fur die Herstellung von Mischoxiden 

Die Metallchloride 1 und 2 werden in getrennten Verdampfem verf IQchtigt und die Chloridddmpfe mrttels Stickstoff 
in die Mischkammer eines Brenners geleitet. Dort werden sie mit Wasserstoff und getrockneter Luft und/oder Sauer- 
stoff vermischt und in einer Reaktionskammer verb ran nt In der Koagidationsstrecke werden cGe Reaktionsprodukte auf 
etwa 110 °C abgekOhtt und die entstandenen Mischoxide anschiieBend mit einem Fitter abgeschieden. Durch eine 
Behandlung der Pulver mit feuchter Luft bei Temperaturen zwischen 500 und 700 °C wird anhaftendes Chlorid entfemt. 

Die Reaktionsbetfngungen und die Produkteigenschaften for die verschiedenen Mischoxide sind in Tabeile 1 
zusammengestellt 
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Beispiele for die Herstellung von oberHachenmodifizierten Mischoxiden 

Die Reaktionsbedingungen und stochiometrrschen Verhfittnfsse for die Oberfiachenmodifizierung kormen der 
Tabelle 2 entnommen werden. Die physikaJisch-chemischen Daten stnd in Tabelle 3 zusammengefaBt 
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Tabelle 2 



Beispiel 


Bezeidv 
nung 


Mlschodd 


Modin- 
zierungs- 
reagenz* 


Modffi- 
zierungs- 
reagenz 
ig/iuu g 


Wasser- 
menge 

ig/iuu g 


LOsungs- 
mltteJ- 
menge 

rn/mn n 

Mlschaoddl 


Temper- 
zeft 

fhl 

l n J 


Temper- 
tempe- 
ra tur 

r°d 
I U J 


9 


VT 772 


4 


1 


10 


0 


o 


4 


140 


10 


VT 773 


4 


2 


10 


0 


0 


2 


120 


11 


VT 774 


4 


3 


10 


0 


0 


2/ 5 


250 


12 


VT 816 


3 


1 


10 


0 


0 


3 


180 


13 


VT 817 


3 


2 


10 


o 


o 


2 


120 


14 


VT 818 


3 


3 


10 


o 


o 


2, 5 


250 


15 


VT 775 


2 


1 


20 


o 


o 


4 


140 


16 


VT 776 


2 


2 


16 


o 


0 


2 


120 I 


17 


VT 777 


2 


3 


15 


o 


o 


2 


250 


18 


VT 819 


8 


1 


10 


o 


o 


4 


180 


19 


VT 820 


8 


2 


10 


0 


0 


2 


120 


20 


VT 821 


8 


3 


10 


0 


0 


2,5 


250 


21 


VT 900 


4 


2 


12 . 


5 


0 


2,5 


140 : 


22 


VT 901 


3 


2 


10 


0 


10** 


2,5 


140 


23 


VT 747 


6 


2 


5 


0 


0 


2 


120 


24 


VT 748 


6 


2 


10 


0 


0 


2 


120 


25 


VT 749 


6 


4 


10 


0 


0 


2 


120 


26 


VT 750 


7 


2 


10 


0 


0 


2 


120 


27 


VT 751 


7 


4 


10 


0 


0 


2 


120 


28 


VT 719 


5 


1 


10 


5 


0 ' 


3 


130 


29 


VT 734 


1 


3 


10 


0 


0 


2 


250 



* 1 = Hexamethyldisiliazan = (CH 3 ) 3 Si-NH-Si (CH 3 ) 3 

2 = Triroethoxy-octyl-silan = (CH 3 0) 3 Si- (CH 2 ) 7-CH 3 

/CH 3 \ 

3 = Dimethylpolysiloxan = H0-[ Si-ol n -H 

V CH 3 / n 

4 = .Triiaethoxy-propyl-silan = (CH 3 0) 3 Si-CH 2 -CH 2 -CH 3 



** = Ethanol 
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Tabelle 3 



Beispiel 


Bezeichnung 


Spezrfrsche 
vjueniacne 
nach BET 
[nr^/g] 


Stamp- 
Tuicme [y/ij 


Trocknungs- 
venusi [>bj 


GlOhver- 

lne-4 ItV 1 

JUST l7e\ 


pH-Wert 


Kohlenstoff- 


9 


VT772 


40 


269 


0.0 


1.3 


6.4 


0.5 


10 


VT773 


36 


280 


0.1 


4.7 


3,4 


3,6 


11 


VT774 


27 


301 


0.2 


3.9 


3.4 


2.7 


12 


VT816 


45 


258 


0.4 


1.1 


7.5 


0.5 


13 


VT817 


39 


288 


0.7 


3.9 


3.4 


3.5 


14 


VT818 


32 


292 


0.0 


3.6 


3.6 


2.9 


15 


VT775 


124 


127 


0.5 


3.4 


6,6 


1.7 


16 


VT776 


111 


136 


1,0 


9.5 


4.2 


5.8 


17 


VT777 


101 


136 


0.9 


! 4.7 


4.2 


2,9 


18 


VT819 


51 


245 


0.5 


0.7 


9.0 


0,4 


19 


VT820 


45 


275 


0.0 


4.4 


4.0 


3,6 


20 


VT821 


35 


275 


0.0 


2.3 


4.1 


2.5 


21 


VT900 


34 


275 


0.1 


4.9 


3.5 


3.9 


22 


VT901 


38 


282 


0.6 


4.0 


3.6 


3.6 


23 


VT747 


31 | 


396 


0.2 


1.7 


3,7 


2,0 


24 


VT748 


23 


409 


0.3 


4.8 


4.0 


3,9 


25 


VT749 


26 


402 


0.3 


2.3 


4.1 


1.8 


26 


VT750 


56 


161 


0.3 


16,8 


3.8 


3.9 


27 


VT751 


55 | 


162 


0.2 


2.7 


4.1 


2.0 


28 


VT719 


60 | 


60 


0.1 I 


1.1 


6.4 


1.3 


29 


VT734 


74 


114 


0.5 


2.5 


4.2 


2.5 



Inder inder Rgur 1 aufgefOhrten Absorptions kurve 1st das Produkt aus Beispiel 13 (VT 817. Fe-Ti-Mischoxid nach- 
behandelt mit Si 108 « Trimethoxyoctylsilan) dem ProduW T 805 (pyrogenes T1O2 nachbehandeft mrt Si 108 « Trime- 
thoxyoctylsilan) gegenQbergesteltt. Wie man erkennen kann. zeigt T 817 eine deutiich starkere Absorption 
insbesondere im UV-A-Bereich, was einen Vortei! in der Anwendung in Sonnenschutzmitteln darsteltt 

Die Absorprtonskurve wurde wie folgt ermittelt: 
Die Oxide wurden 3 %ig in teopropytpalmitat dispergiert MR Hflfe von Aerosil 200 wurden die Dispersionen stabifisiert. 
AnschlieBend wurde die Transmission zwtschen 200 und 500 run in einer Schichtdicke von 10 \im gemessen. 

PatentansprOche 

1. Oberfiachenmodrfizierte pyrogen hergestellte Mischoxide, die zwei Oder mehr Komponerrten aus der Reihe Si0 2 . 
AI2O3. T1O2. Zr02. Fe20 3 . Nb^s, V 2 0 5 . W0 3 , SnOg, GeOa enthaften und mit einer oder mehreren Verbindungen 
aus den folgenden Gruppen oberf Idchenmodtf iziert wurden: 

(a) Organosilane des Types (RO^SiCC^,^,) 



R= Alkyl 
n= 1-20 



EP0 722 992A1 

(b) Organosilane des Types R , x (RO)ySi(C n H2 rM . 1 ) 

R = Aik yl 

R' = Aikyl 

n= 1-20 

x+y = 3 

x= 1.2 

y= 1.2 

(c) Halogenorganosilanedes Types X^C^,^) 

X = Q. Br 
n= 1-20 

(d) Halogenorganosilanedes Types X 2 (R')Si(C n H2 r> 4i) 

X = CI.Br 
R' = AJkyl 
n = 1-20 

(e) Haiogenorganosilane des Types X(R72Si(C n H 2r>+1 ) 

X = CI.Br 
Ro Aikyl 
n= 1-20 

(f) Organosilane des Types (ROkSHCHyjn-R' 

R= Aikyl 
m = 0.1-20 

R* = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 . substituierte Pheneylreste) 
-C4F9. OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13( -0-CF 2 -CHF 2 
-NHg, -N3, -SCN. -CH=CH2. 
-OOC(CH3)C « CH2 
-OCHrCHtOJCh^ 

-NH-CO-N-CO- (C H 2 ) 



-NH-COOCHa, -NH-COO-CH 2 -CH 3 . -NH-(CH2) 3 Si(OR) 3 
-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

(g) Organosilane des Typs (RlxfROJySKCH^-R' 

R" = Aikyl 

x+y = 3 
x = 1,2 
yn 1.2 

m = 0,1 bis 20 

R' = Methyl-, Aryt (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 . -OCF r CHF-CF 3 . -C 6 F 13 . -OCF 2 -CHF 2 
-NHg, -N 3 , -SON, -CHsCK^, 
-OOC(CH3)C <= CHg 
-OCH2-CH(0)CH2 



-NH-CQ- N-CQ- (C H 2 ) 5 
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-NH-COO-CH 3 . -NH-COO-CH2-CH3. -NH-{CH2)3Si(OR)3 
•S,-{CH2)3Si(OR)3 
R = Methyl-, Ettiyl- 

(h) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(CH2) m -R' 

X = a. Br 
m= 0.1-20 

R' s Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H S> substituierte Phenylreste) 
-C4F9. -OCF2-CHF-CF3, -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH2. -N3. -SCN, -CH=CH2, 
•OOC(CH3)C - CH2 
-OCH2-CH(0)CH2 

-NH-CO-N-CO- (CH 2 ) 5 



-NH-COO-CH3. -NH-COOCH2-CH3, -NH-(CH2)3Si(OR) 3 
■Sx-(CH2)3Si(OR)3 

(i) Halogenorganosilane des Types (R^SKCH^nj-R* 

X- CI. Br 
R = Alkyl 
m = 0.1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 . -OCF2-CHF-CF3, -C 6 F 13 . -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 . -N3. -SCN. -CH=CH2. 
-OOCHCHaJC = CHa 
-OCH2-CH(0)CH 2 

-NH-CO- N-CO- (C H 2 ) 5 



-NH-COO-CH3, -NH-COO-CH 2 -CH 3 . -NH-(CH2) 3 Si(OR)3 
-Sx-tCH^SitORJa 

0) Halogenorganosilane des Types (RfeX SifCH^m-R' 

X - Q. Br 
R = Alkyl 
m 3 0.1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 . -OCF 2 -CHF-CF 3 . -C 6 F 13 . -0-CF 2 -CHF 2 
-NHa. -N3. -SCN. -CH-CH-,. 
-OOC(CH3)C <= CHz 
-OCH2-CH(0)CH 2 

-NH-CO- N-CO- (C H 2 ) s 



-NH-COO-CH3, -NH-COO-CH2-CH3. -NH-(CH2)3Si(OR)3 
-SxKCHjjJgSipR^ 



(k) Silazane des Types 
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R , R2Si-N-SiR2R' 
H 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



R' 



Alkyi 

Alkyl. Vinyl 



(I) Cyclische Polysitoxane des Types D 3. D 4. D 5 z.B. Octamethylcyclotetrasiloxan « D 4 



CH 3v JjR 3 
O 0 



Si 



.CH 3 



CH 3 " "CH 3 



(m) Polyaloxane bzw. Silitondle des Types 



Y-O- 





R 












1 




1 








Si-0 




Si-0 




-Y 




1 




1 








_R' J 


m 


R'" . 


n 


u 



40 m= 0,1,2.3... ~ 

n= 0.1.2.3....~ 

u= 0,1.2,3,. 

Y» CH3.H. 0,^^=1-20 

Yn Si(CH3)3, SifCHafeH SKCHjfcOH. SKCH^fOCHj) Si(CH 3 ) 2 (C n H 2lH . 1 ) n=1-20 

45 R= Alkyl, Aryl, (CH^ - NHg. H 

R' = Alkyl, Aryl. (CH2) n - NHg, H 

R" = Alkyl. Aryl. (CH^ - NHg, H 

R~ = Alkyl, Aryl. (CH^n - NHg. H 

50 2. Verfahren zur Herstellung von oberfiachenmodifizierten pyrogen hergestellten Mischaxiden nach Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet daB man zwei Oder mehr Metallchloride aus der Reihe SiCt 4 , AICI3. T1CI4, ZrCl 4 , FeC^, 
NbCl 5 . VOCI3. WOQ4, WCJ 6 , Snd 4 und Ged 4 gemeinsam oder getrenrrt verdampfl. zusammen nrtit einem Inert- 
gas, zum Bei spiel Stickstoff, in die Mischkammer eines bekanrrten Brenners OberfQhrt. dort mrt Wasserstoff. Lutt 
und/oder Sauerstoff vermischt, das Mehrkomponerrtengemisch in einer Reaktionskammer verbrennt. danach die 

55 festen Mischoxide von den gasfGrmigen Reaktionsprodukten abtrennt und gegebenenfalls in feuchter Luft von 
anhaftendem Chlorwass erst off befreit und die pyrogen hergestellten Mischoxide in einem geeigneten MischgefaB 
vorlegt urrter irrtensivem Mischen die Mischoxide gegebenenfalls zunachst trvX Wasser und anschiieBend mrt dem 
Oberflachenmod'rfizierungsreagenz oder dem Gemisch von mehreren Oberfiachenmodifizierungsreagerrtien 
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besprflht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und ansehlieBend bei einer Temperatur von 100 bis 400 °C Ober einen 
Zeitraum von 1 bis 6 Stunden tempert. 

Verfahren zur Herstellung von oberfiachenmodrfifzierten pyrogen hergestelKen Mischoxiden nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB man zwei Oder mehr Metallchtoride ausder Reihe SiCU, AIO3. TiC^. ZrCI 4 . FeCl3 t 
NbCl 5 , VOCI3. WOCI 4i WCI 6 , SnCU und GeQ 4 gemeinsam Oder getrennt vendampft, zusammen mrt einem Inert- 
gas, zum Beispiel Stickstoff, in die Mischkammer eines bekannten Brenners QbertQhrt dort mit Wasserstoff. Luft 
und/oder Sauerstoff vermischt. das Mehrkomponerrtengemisch in einer Reaktionstemmer verbrenrrt, danach die 
festen Mischowde von den gasfOrmigen Reaktionsprodukten abtrennt und g eg eben entails in feuchter Luft von 
anhaftendem Clorwasserstoff befrett und unter SauerstoffausschluB mOglichst homogen nrrit Organohalogensila- 
nen vermischt und das Gemisch zusammen mit geringen Wasserdampfmengen und gegebenenfalls zusammen 
mit einem Inertgas im kontinuierlich aWaufenden Gleichstromverfahren in einem als aufrecht stehenden, rohrfOrmi- 
gen Of en ausgebildeten Behandlungsraum auf Temperaturen von 200 bis 800 °C, vorzugsweise 400 bis 600 °C. 
erhrtzt, die festen und gasfOrmigen Reaktionsprodukte voneinander trennt, die. festen Produkie gegebenenfalls 
nachentsduert und trocknet 

Verwendung des oberf lachenmodifizierten pyrogen hergestelften Mischoxides nach Anspruch 1 ate 

Verst&rkerfOllstoff in Silikonkautschuk und Gummi 
Ladungsstabflisator und Rieselhitfsmittel in Tonerpulver 
Rieseihilfsmhtel (free-flow-agent) 
AntiWockingmittel, zum Beispiel in Folten 
UV- Blocker, zum Beispiel in Kosmetika 
- Veidickungsmittel, zum Beispiel in Lacken 



J » 
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UV- Transmission of highly dispersed 
Titanium Dioxides 

3 % In IPP with 7 - 10 % Aerosil 200 



Transmission % 

70 -| 




200 300 400 500 

Wavelength nm 

film thickness 10 pm 

Ti0285-4E 



F i g u r 1 
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